DEUTSCHE DEMOKRATISCHE REPUBL.IK 




PATE NTSCH RIFT 

(12) Wiruchaftspatent (19)DD(1I) 268 857 A1 

Erteilt gemaS § 17 Absatz 1 Patent H esetz 4(51) A 23 I 2/30 



AMTFUR ERFMDUNGS- UND PATENTWESEN i„h a „ ■ 

»i- r« ' WCOCIM In der vom Anmelder eingereichten Fassung veroffentlicht 



(21) WPA23L/30J 0165 ( 22 ) 23.03.87 (44 ) I4 0 6. 8 9 



nil der W'^^chaften der DDR. Otto-Nuschke-GiraBe 22/23. Berlin. 1080 DD 

( ] B^^i^.^Z^" 1 -'' KraUSe ' Man,red ' DiP ' -.chem, Krock. Regina; 



(54) Verfahren zur Gewinnung von Pektinen 



JS^cKZfa' Behand,Un9 V °" AP,e '" Ci,rUS,reSfern ' E *<" k ' io " von Apfe.,res,ern. peMinha.«i g e 
(57) Die Erfinduno betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von PeMinen aus pektinhaltiyen pflanzlichen Roh s toff«n 
.nsbesondere aus Apfe.- und Ci.ruslrestern. Die gewonnenen Pekrine sind'als LebeSue.be J^, Jf, SSlSir 
ErfindunosgemaQ werden d.e eingesetzten vorbehandellen Truster einer Extrakticn mil saurer Yt^TZnZ »li 
hoc e ZTr, Mi p e ' S Membr r mrali ° n erf ° ,et da " aCh ™° Auftr.„„ung der t a, e^ w ^^3:21 in 



ISSN 0433-6481 



6 Seiten 



-1- 268 857 



Patentanspruch: 

1. Verfahren zur Gewinnung von Pektinen aus pektinhaltigen pflanzlichen Rohstoffen, insbesondere 
aus Apfel- und Citrustrestern, durch Waschen, Hydrolyse und Extraktion der Rohstoffe im sauren 
Milieu, dadurch gekennzeichnet, daft die vorbehandellen Trester einer Extraktion mit sauren 
Extraktionsmitteln, vorzugsweise einer Perkolationsextraktion, unterworfen und die dabei 
anfallenden waftrigen Pektinextrakte mittels Membranfiltration in hochmolekuiare 
Retenatfraktionen und in niedermolekulare Permeatfraktionen getrennt und die dabei 
resultierenden Permeatfraktionen erneut zur Hydrolyse und Extraktion eingesetzt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Trester auf ein 
KorngroBenspektrum von 0,3 mm bis 5,0mm gebracht werden. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, dafJ der Zeitraum, in dem der Rohstoff : 
mit dem Extraktionsmittel in Beruhrung bleibt, mindestens 15min betragt. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daft die Perkolationsextraktion in 
Zyklen erfolgt 

5. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daft die Aufarbeitung der Extrakte durch 
Ultrafiltration erfolgt. 

6. Verfahren nach Anspruch 1, 4 und 5, dadurch gekennzeichnet, daft die Extrakte nach jedem 
Extraktionszyklus durch Ultrafiltration in hochmolekuiare Retenat- und niedermolekulare 
Permeatfraktionen getrennt werden. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daft die UF-Permeatfraktion zur Extraktion, 
vorzugsweise zur Perkolationsextraktion, als Extraktionsmittel eingesetzt wird. 

8. Verfahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daft die UF-Permeatfraktionen durch 
Reversosmose in RO-Retenatfraktionen, im wesentlichen bestehend aus Sacchariden und 
Genuftsauren, und in RO-Permeatfraktionen getrennt werden. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet, daft die RO-Permeatfraktionen zur 
Perkolationsextraktion als Extraktionsmittel eingesetzt wird. 

10. Verfahren nach Anspruch 1, 5 und 8, dadurch gekennzeichnet, daft die Verfahrensschritte 

Perkolationsextraktion und Membranfiltration bezuglich Extraktions- und Filtrationszeiten sowie 
Mengen an Extraktionsmitte! und Permeat aufeinander abgestimmt sind. 

Hierzu 1 Seite Zeichnung 

Anwendungsgebtet der Erflndung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung von Pektinen aus pektinhaliigen pflanzlichen Rohstoffen, insbesondere aus 
Apfel- und Citrustrestern, die nach der Gewinnung von Apfelsaft sowie bei der Verarbeitung von Citrusfruchten anfallen. Die 
resuttiorenden Poktine sind direkt bzw. nach Weiterverarbeitung zum Einsatz als Lebensmittelbestandteile geeignet. 

Charaklerlstlk der bekannten technlschen loaungen 

Pektine werden bekanntlich aus pektinhaltigen RuckstSnden der Obstverai beitung, wie 2. B. bei der Gewir.rumg von Apfelsaft jIs 
Apfettrester Oder bei der Verarbeitung von Citrusfruchten zu S a ft en, als Citrustrester anfallen, gewonnen. 
Dabei wird so verfahren, daB aus den nach Trocknung anfallenden Trestern (Tcckentrester) nach Waschung mit Wasser durch 
Einwirkung von Sauren, z.B. Citrussaure, schweflige SSure, Salpetersaure, Phosphorsdure, SalzsSure, das darin als 
Zellwc ndbestandteil enthaltene unlosltche Protopektin pertiell hydroiysiert und danach extra hi ert wird. Die Hydrolyso und 
Extraktion werden dabei in Ruhrbehaltern uber 10 bis 15 Stunden und Temperaturen bis zu 90°C sowie einem Feststoff/ 
Flussigkeitsverhaltnis von 1 :10 bis 1 :15 zumeist diskontinuierlich durchgefuhrt. Aber auch Gegenstromverfahren sind zur 
Pektinextraktion aus Trestern beschrieben worden. Die fest/flussig-Trennung erfolgt mittels Filtration. 

Die Weiterverarbe'tung des pektinhaltigen Extniktes {Dunnsaft) geschieht in der Weise, daB durch energetisch aufwendiges 
Eindampfen ein Pektinkonzentrat (Dick$;jft) gewonnen wird, das einmal als Geliermittel direkt Verwendung findet oder aus dem 
durch Zusau von Ethanol das darin enthaltene Pektin ausgefSllt und danach getrocknet wird. 

Weiterhin ist ein Verfahren bekannt geworden, bei dem durch Anwendung der Ultrafiltration (UF) pektinhattige Extrakte 
konzentriert, gereinigt und danach getrocknet werden (DE-OS 3041096A1). Dieses Verfahren vermeidet zwor die bekannten 
Nachteile des Einsatzes von Alkohol, berucksichtigt jedoch nicltt die Verwertung der anfallenden UF-Permeate, die bezuglich der 
Mengenoilanz den grofieren Anteil ausmachen. 

Es ist bereits vorgeschlagen worden, den nach partiellor Hydrolyse des Protopektins und Extraktion des Pektins anfallenden 
Extrakt (Dunnsaft) mittels Membranfiltration in einer ersten Stufe durch Ultrafiltration in eine hochmolekuiare 
UF-Retenatfraklion, im wesentlichen bestehend aus gelierf Shigem Reinp^ 'nin, und in eine niedermolekulare UF-Perrr atfraktion 
zu trennen und in einer zweiten Stufe eine Frsktionierung der niodermolekulareri UF-Permeatfraktion durch Reversosmose (RO) 
in eine saures Prozef .wasser enthaltende RO-Permeetfraktion und in eine niedermolekulare RO-Retenatfraktion, im wesentlichen 
bestehend aus Sacchariden und GenuGsSuren, durchzufuhren und das nach Reversosmose anfallende saure RO-Permeat zur 
Hydrolyse und Extraktion der T rester einzuseuen. 

Dieses Verfahren berucksichtigt jedoch nicht die zur Hydrolyse und Exiraktion des Pektins aus don Tresterrohstoffen 
erforderlichen Bedingungen. 
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Ziel der Erflndung 

Das Ziel der Erf indung besleht demzufolge in der Entwicklung eines Veil ahrens zur Extraktion und Gewinnung von Pektinen aus 
pektinhaltigen ObstruckstSnden auf der Basis von Fraktionen, die bei der Aufarbeitung von pektinhaltigen Extrakten anfallen. Der 
E rfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die speziellen Bedingungen fur ein der artiges Verf ahren aufzuzeigen. 



Derlegung des Wesens der Erflndung 

Das erfindungsgemaBe Verfahren zur Gewinnung von Pektinen aus pektinhaltigen pflanzlichen Rohstoffen, insbesondere aus 
Apfel- und Citrustrestern, durch Waschen, Hydrolyse und Exlraktion der Robstoffe im sauren Milieu, besteht darin, daB die 
vorbehandelter. Trester einer Exlraktion mit sauren Extraktionsmitteln, vorzugsweise einer Perkolationsextraktion un;erworfen 
und die dabei anfallenden w3Brigen Pektinextrakte mittels Membranfiltration in hochmolekulare Retenatfraktionen und in 
niedermolekularen Permeatfraktionen getrennt und die dabei resultierenden Permeatfraktionen orneut zur Hydrolyse und 
Extraktion eingeseUt werden. Dabei ist gefunden worden, daB fur die Perkolationsextraktion das KorngroBenspektrum der 
Trester eina wesentliche Bedeutung hat. Bei TeilchengroBen von kleiner als 0.3 mm ist die Perkolationsgeschwindigkeit so 
gering, daB eine technologist verlretbare Verfahrensfuhrung nicht mehr gewahrleistet ist. Im Falle der Anwendung der 
bekannten Hydrolyse und Exlraktion der Pektine in RGhrbehaltern fuhrt diese Korngrofie (kleiner als 0,3mm) 2u Problemen bei 
der fest/flussig-Trennung. Betragt die KorngroBe dor Trester mehr als 5,0mm, dann wird eine ausreichende Extraktion der 
Pektine nicht mehr gewahrleistet. 

Das fur die Perkolationsextraktion gunstigste KorngroBenspektrum der Trester von vorzugsweise 0,5 bis 4,0mm wird mittels an 
sich bekannter Zerkleinerungsverfahren erretcht. 

Wie weiterhin gefunden worden ist, lessen sich Trester mit TeilchengroBen von kleiner als 0,3mm auch dann zur Extraktion 
einsetzen, wenn eine weitere Vorbehandlung erfolgt ist. 

Dazu sind Verfahren der Agglomerierung, wie z. B. die Pelletierung, geeignet, wobei wiederum vorzugsweise TeilchengroBen 
von 0,5 bis 4,0mm angestrebt werden. 

Die Perkolation kann in beheiibaren, mit Siebboden ausgestattelen Saulen bzw. Behaltern durchgefuhrt werden. Aber auch 
Kamssellextrakteure und andore in der Lebensrnittelindustrie verfugbare Extraktoure, in denen Perkolationsexiraktionen 
durchgefuhrt werden, sind zur Pektinextraktion gemaB dem vorgestellten Verfahren geeignet. 

Eine entscheidende GroBe fur die Extraktion, vorzugsweise fur die Perkolationsextraktion, ist der Zeitraum, in dem der Rohstoff 
(Trester} mit dem Extraktionsmitte! in Beruhrung bleibt (KontakUeit). Es ist gefunden worden, daB nach dem 
erfindungsgemaBen Verfahren bei Extraktionstemperaturen von 70°C bis 80°C das Extraktionsmittel uber einen Zeitraum von 
1 5min mit den vorbehandelten Trestern in Beruhrung bleiben mufi. Wird die Extraktion in kurzeren Zeitreumen durchgefuhrt, 
dann ist der Exiraktionseffekt zu gering, was sich in einer verminderten Viskositat der Extrakte dokumentiert (Viskositat nach 
1 Sminutiger KontakUeit bei 70°C 20 bis 35 mPa • s, Viskositat nach Sminutiger Kontaktzeit bei 70°C 3 bis 6mPa • s). Eine Erhohung 
der Kontaktzeit wahrend der Perkolationsextraktion fiihrt nur noch zu einer vergleichsweise geringen Erhohung der Viskositat 
(Viskositat des Extraktes nach 30minutiger Kontaktzeit bei 70*C 30 bis 40mPa • s). 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist weiterhin dadurch charakterisiert, daB die Extraktion, vorzugsweise die 
Perkolationsextraktion, in Zyklen erfolgt. Ein Zyklus beinhaltet dabei die Perkolationsextraktion bei einem bestimmten Feststoff/ 
FIGssigkeitsve.haltnis, z.B. 1:2, und einer festgelegten KontakUeit, z.B. 15min. Dabei kann nach unterschiedlichen Varianten 
verfahren werden. Zum einen ist fur jeden Extraktionszyklus der EinsaU pektinfreier Extraktionsmittel z. B. in Form von 
Permeaten aus der Ultrafiltration moglich (Variante 1). 

Bei dieser Verfahrensweise sind je nach Tresterbeschaf fenheit 4 bis 6 Zyklen zur Hydrolyse und Extraktion des Pektins 
notwendig. Die resultierenden Extrakte sind dann z.B. durch folgende Viskositaten charakterisiert: Extrakt nach dem 1. Zyklus 15 
bis35mPa ■ s ; Cxtrakt nach dem 2. Zyklus 20 bis 40mPa • s, Extrakt nach dem 3. Zyklus 9 bis 15mPa • s, Extrakt nach dem 4. Zyklus 
4 bis 8mPa * s, Extrakt nach dem 5.Zyklus 2 bis 6mPe • s. 

Es ist aber auch moglich, den Extrakt des 1. Zyklus als Extraktionsmittel fur den 2. Zyklus einzusp czen, wobei der daraus 
resultierende Extrakt eine Viskositat von etwa 80 bis 200 mPa * s aufweist. Da dieser Extrakt eine /erminderte FlieBfahigkeit zeigt, 
ist es fur die Extraktion vorteilhaft, die Extraktion nach dem 3. bis 5.Zyklus als Extraktionsmittel fur die nicht extrahierten Trester 
einzuseuen. Bei Verwendung des Extraktes nach dem 5. Zyklus zeigte sich eine Zunahme der Viskositat von 2 bis 6mPa • s auf 50 
bis SOmPa ■ s (Variante 2). Es ist jedoch auch moglich, als eine weitere Variante die Perkolationsexlraktion kontinuierlich 
zubetreiben und das Extraktionsmittel im Kreislauf uber den Tresterrohstoff zu fuhren. 

Zur weiteren Anreicherung der Extrakte mit dem Ziel der Pektingewinnung wird die Ultrafiltration herangezogen und unter 
Verwendung solcher Membranen durchgefuhrt, die Molekule mit einem Molekulargewicht von groBer als 10000 zuruckhalten. 
Unter diosen Bedingungen werden alle gelierfShigen Pektine in der UF-Retenatfrektion konzentriort. Das gleichzeitig anfallende 
UF-Permeat enthaTt niedermolekulare Verbindungen, hauptsachlich Mono-, Di- und Oligosaccharide sowie organische Sauren 
(z.B. Apfel- und Citronensaure). AuBerdem sind in der UF-Permeatfraktion die zur Hydrolyse des Protopektins und zur Extraktion 
des Pektins zusaulich eingesetzten MineralsSuren enthalten. 

SeUt man fur jeden Extraktions-Zyklus pektinfreie Extraktionsmittel ein, dann wird eine Pektinfraktionierung erzielt. Hinsichtlich 
der weitgefacherten Anwendung der Pektine in der Lebensrnittelindustrie wird diese Mdglichkeit als besonders vorteilhaft 
angesehen. Die entsprer.henden Extrakte werder. jeweils dann separat mittels Ultrafiltration aufgearbeitet. 
Es ist aber auch moglich, die Extrakte aus dv;.-» eir zelnen Zyklen zu vereinigen und in dieser Form einer Ultrafiltration zu 
untorziehen. Entsprechendes gilt auch, wenn {?e;naB Variante 2 extrahiert wird. 

Die nach Ultrafiltration resultierenden UF-Permeate enthalten 1 bis 20mg/ml reduzierende Zucker sowie die zur Extraktion 
zugegebene Mineralsaure bzw. GenuBs3ure und sind direkt als Extraktionsmittel einseUbar. Diese UF-Permeate sind so lange 
als Extraktionsmittel zu verwenden, bis der Gehalt an reduzierenden Zucke>rn at f 40 bis 50mg/ml ansteigt. 
Dann wird zur Abtrennung dieser niedermolekularen Verbindungen aus dem Ul : -Permeaten die Reversosmose (RO) unter 
Anwendung solcher Membranen herangezogen, die Molekule mit einem Molekulargewicht von grdBer els 100 zuruckhalten. Es 
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relutiert ein RO-Retenat (Trockenmassegehalt g^^ * 
ein RO-Permeat, in dem die Hauptmenge der zugesetzten anorganischen Sauren enthalten ist. Dieses RO-Permeat ist so 
beschaffen, daB es als Extraktionsmittel er neut verwendet werden kann. 
Der wesentliche Vorteil des erfindungsgemaBen Verfa^ 

Pektinextraktion aus Trestern eine wesentliche Einsparung an Wasser (80 bis 90%) sowie an Mineralsauren eintritt. 
Die Verfahrensschriue Perkolationsextraklion und Membranfiltration (Ultrafiltration und Reversosmose) sind beziiglich 
Exlraklions- und Fillrationszeiten (letttere ausgedruckt fur die Ultrafiltration und Reversosmose als Permeationsstromdichte in 
1/m ? • h = DurchfluBrate fur die jeweiligen Permeate durch die Membranen) sowie Menge an Extraktionsmittel und Menge der 
anfallenden Permeate so aufeinander abgestimmt, daB ein einheitliches, quasi-kontinuierliches bzw. kontinierliches Verfahren 
resuUiert. Das wird durch die entsprechende Dimensionierung der Extraktionsfcehalter sowie der Anlagen fur die 
Membrantrennverfahren erreicht. 

Das Verfahrer wird durch nachfolgende Ausfuhrungsbeispiele erlautert. 

> 

Ausfuhrungsbeispiele Q. 

O 

Belsplel 1 

1 kg Apfeltrockentrester werden mittels einer MOhle auf ein KorngroBenspeklrum von 0,6 bis 4,0mm gebracht und gemeinsam w 
mit 31 Wasser in eine beheizbare Saule (Doppelmantel mit HeiBwasseranschluB), die mit einem Siebboden ausgerustet ist, yj 
gefiillt. Die Saule wird auf 60°C aufgeheizt, und nach einer Hahezeit von 15min wird mittels einer Ablaufvorrichtung an der .J 
Unterseite der Saule das Tresterwaschwasser 1 abgelassen. Danach wird die Saule mit 1,51 frischem auf 60°C aufgeheiztem flj 
Wasser gefullt und nach 15min das Tresterwaschwasser 2 abgelassen. Die Tresterwaschung wird in der beschriebenen Weise <J 
ein drittes Mai durchgefuhrt. Die Tresterwaschwasser 1 bis 3 werden vereinigt (41) und einen Reversosmose (RO) unter J 
Verwendung einei Plattenmodulanlage und bei Einsatz von Celluloseacetat-(CA)-Membranen mit einer Molmasentrenngrenze ^ 
von groBer als 100 unterworfen, bis das RO-Retenat einen Trockenmassegehalt von 15,9% und einem Gehalt an reduzierenden 5> 
Zuckern von 98mg/ml Bufweis! Diese Fraktion ist zur biotechnologischen Verwertung geeignet. ^ 
21 des gleichzeitig resultierenden RO-Permeates (Trockenmassegehalt 0,04%, Gehalt an reduzierenden Zuckern 0,2mg/ml) |_ 
werden gemeinsam mit soviet Salpetersaure auf die Saule gegeben, bis ein pH-Wert von 2,0 resultierl. Die SaulenfOHung wird 
auf 75°C aufgeheizt, und nach einer Kontaktzeit von 15 min wird der Extrakt 1 (Viskositat 28,5 mPa ■ s) abgelassen yj 
(1. Extraktionszyklus). CD 
Der Extrakt 1 wird auf 60°C gekuhlt und unter Verwendung einer Plattenmodulanlage und bei Einsatz von Polyurethan-(PU)- 
Membranen mit einer Molmassontrenngrenze von groBer als 10000 so lange behandelt, bis das UF-Retenat eine Viskositat von 
780 mPa • s aufweist. Nach Spruhtrocknung dieser Fraktion fallt ein Pektinpraparat mit den in der Tab. 1 angegebenen 
Eigenschaften an. Dieses Pektin besittt einen vergleichsweise niedrigen Veresterungsgrad. Das gleichzeitig vorliegende UF- 
Permeat mit einem pH-Wert von 2,1 (1,1 % Trockenmassegehalt; 7,5mg/ml reduzieronde Zucker) wird mit RO-Permeat auf 21 
erganzt, als Extraktionsmittel auf die S3u1e gegeben und nach einer Kontaktzeit von 15min bei 75°C, wie beschrieben, der 
Extrakt 2 (Viskositat 32,8 mPa * s) abgelassen (2.Extrt>ktionszyklus). Das nach Ultrafiltration anfallende UF-Retenat (Viskositat 
735mPa * s) wird getrocknet (Tab. 1). Das Pektin zeichnot sich durch ein hohes Durchschnittsmolekulargewicht, ausgedruckt 
durch die Grenzviskositatszahl, nus. 

Das gleichzeitig erhaltene UF-Permeat mil einem pH-Wert von 2,2 (1 ,4% Trockenmassegehalt; 9,7 mg/ml reduzierende Zucker) 
wird durch SalpetersaurezusaU auf einen pH-Wert von 2,0 eingestelit, mit RO-Permeat auf 2 1 erganzt, auf die Saule gegeben, 
nach einer Kontaktzeit von 15min bei 75°C der Extract 3 (Viskositat 1 1,5mPa ■ s) abgelassen <3.Extraktionszyklus) und mittels 
Ultrafiltration aufgearbeitet. Das resultierende UF-Retenat (Viskositat 745 mPa * s) wird getrocknet (Tab. 1). Hier erscheint die 
Hauptmenge des Pektins. 

Das gleichzeitig anfallende UF Pormeat mit einem pH-Wert von 2,0 ( 1 ,4% Trockenmassegehalt; 9,7 mg/ml reduzierende Zucker) 
wird mit RO-Permeat auf 21 erganzt und als Extraktionsmittel auf die S3ute gegeben. Nach einer Kontaktzeit von 15min bei 75*C 
wird, wie bescrvieben, der Extrakt 4 (Viskositat 6,2 mPa • s) abgelassen (4. Extraktionszyklus) und mittels Ultrafiltration 
aufgefbeitet. Das anfallende UF-Retenat (Viskositat 717 mPa • s) wird getrocknet (Tab. 1 ). Dieses Pektin ist hinsichtlich seines 
Veresterungsgrades und Durchschnittsmolekulargewichtes mit dem Produkt aus dem 3. Extraktionszyklus vergleichbar. 
Das entsprechende UF-Permeat mit einem pH-Wert von 2,0 (1,4% Trockenmassegehalt; 9,7 mg/ml reduzierende Zucker) wird 
mit RO-Permeat auf 21 erganzt, als Extraktionsmittel auf die Saule gegeben, nach einer Kontaktzeit von 15.nin bei 75°C, wie 
beschrieben, als Extrakt 5 (Viskositat 4,0mPa * s) abgelassen (5. Extra!;tionszyklus) sowie mittels Ultrafiltration aufgearbeitet. 
Das anfallende UF-Retenat (Viskositat 705mPa ■ s) wird getrocknet (Tab.1). 

Das resultierende Pektin fallt in geringer Ausbeute mit einem vergleichsweise niedrigem Durchschnittsmolekulargewicht an. 
Das UF-Permeat (1,4% Trockenmasse; 9 ( 7mg/ml reduzierende Zucker) kann in der vorliegenden Form erneut als 
Extrakiionsmittel fur weitere Pektinextraktionen horangezogen werden. Zur Abtrennung der reduzierenden Zucker und anderer 
niedermolekularer Bestandteile ist es jedoch auch moglich, das UF-Permeat einer Reversosmose zu unterwerfen. 
GemaB dieses Beispieles sind zur Tresterwaschung sowie zur Pektinextraktion 6 Teile Wasser pro 1 Teil Trockentrester eingesetzt 
worden (Feststoff/Flussigkeitsverhaltnis 1 :C). Nach der herkdmmlichen Technologic ist dafur ein Feststoff/Flussigkeitsverhallnis 
von etwa 1:25 bis 1 :35 erforderlich. 

?Okg P Apfeltrockentrester, mittels einer Walzenmuhle zerkleinerl und durch Sieben auf TeilchengrdBen zwischen 1,0 bis 4,0mm 
gebrucht, werden mit jeweils 601 Wasser 2mal im Batch-Verfahren in einem beheizbaren Riihrbehalter, der innen am 
Behalterboden zusatzlich mit einem Siebboden ausgerustet ist, jeweils 1 5 min bei 60°C unter gelegentlichem langsamen Runren 
gewaschen. Nach jeder Waschstufe erf olgt eine Abtrennung oes Waschwassers von den Trestern mittels einer ^ 
Ablaufvorrichtung an der Unterseite des Behalters. Die Tresterwaschwasser werden vereinigt und einer Reversosmose (HUl du 
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Einsat2 von Celluloseacetat-Membranen mit einer Molmassentranngrenze von groGer als 100 unterworfen, bis das RO-Reienat 
einen Trockenmassegehalt von 13,9% und eincn Gehalt an reduzierenden Zuckern von 83mg/ml aufweist. Diece Fraktion ist zur 
biotechnologischen Verarbeitung geeignet. 

201 des gleichzeitig anfallenden RO-Permeates (Trockenmassegehalt 0,06%; Gehalt an reduzierenden Zuckern 0,3mg/ml) 
werden als Extraktionsmiltel in den Ruhrbehalter gegeben. Der pH-Wert der gesamten Mischung wird unter kurzem Aufrtihron 
durch Salpeterjaurezusatzauf 1,0 eingestellt, und nach einer Konlaklzeit von 15min bei 80°C (ohne Ruhren) wird der Exirakt 1 
(20,51, Viskositat 32.6mPa • s) abgelassen (I.Extraktionszyklus). 

Danach werden erneut 201 RO-Permeat (mi* Salpetersaure auf einen pH-Wert von 2,0 eingestellt) als Extraktionsmittel in den 
Ruhrbehalter gegeben und 1 5 min bei 80 °C ajf die Trester einwirken lassen. Der Extrakt 2 {201, Viskositat 36,6mPa • s) wird 
abgelassen (2.Extraktionszyklus). 

Wahrenddes 2. Extraktionszyklus wird der Extrakt 1 bei 60*C unter Verwendung einer 10m 7 Platnnmodulanhge bei Einsatz von 
Polyurethan-Membranen mit einer Molmassentrenngrenze von groGer als 10000 so lange ultr^filtriert, bis das UF-Retenat tine 
Viskositat von 695 mPa • s aufweist. Das gleichzeitig anfallende UF-Permeat (151, pH-Wert 2,0, Trockenmassegehalt 1 ,2 %, Gehalt 
an reduzierenden Zuckern 8,7 mg/ml) wird mit RO-Permeat auf 201 erganzt und der pH-Wert der Mischung mit Salpetersaure auf 
2,0 nachgestellt. Nach Beendigung des 2.Exlraktionszyklus wird diese Permeatmischung ais Extraktionsmiltel in den Behalter 
gegeuen. Nach einer Kontaktzeit von 15min bei 80°Cwirdder Extrakt 3 (Viskositat 13,1 mPa * s) abgelassen (3. Exlratkionszyklus) 
und nachfolgend wie vorher durch Ultrafiltration in ein UF-Retenat (Viskositat V05 mPa * s) und oin UF-Permeat (151, pH-Wert 2,1, 
Trockenmassegehalt 1,1 %, Gehalt an reduzierenden Zuckern 7,1 mg/ml) getrennt. 

Wahrenddes 3. Exlraktionszyklus wird der Extrakt 2, wie beschrieben, mittels Ultrafiltration in UF-Retenat (Viskositat 
680mPa • s) und UF-Permeat (15,51, pH-Wert 2,1, Trockenmassegehalt 1,3%, Gehalt an reduzierenden Zuckern 9,0m^'ml) 
getrennt, die Permeatfraktion mit RO-Permeat auf 201 erganzt und der pH-Wert der Mischung mit Salpetersaure auf Z.u 
nachgestellt. nach Beendigung des 3. Extraktionszyklus wiro diese Permeatmischung als Extraktionsmittel in den Behalter 
gegeben. Nach einer Kontaktzeit von 15min bei 80*C wird der Exirakt 4 (Viskositat 7,8 mPa - s) abgelassen (4. Extrakiionszyklus) 
und danach durch Ultrafillrntion, wie bereits angegeben, in ein UF-Reterat (Viskositat 670mPa - s) und ein UF-Permeat (14,51, 
pH-Wert 2,0, Trockenmassegehalt 1,3%, Gehalt an reduzierenden Zuckern 8.9mg/ml) getrennt. 
Die UF-Retenate werden vereinigt und getrocknet (Trockenpektinpraparat). 

Die UF-Permeate nach Aufarbettung des 3. und 4.Exlraktes konnen in der vorliegenden Form erneut als Extraktionsmittel fur 
weitere Pektinextraktionen herangezogen werden. Zur Abtrennung der reuzierenden Zuckor und anderer niedermolekularer 
Bostandteile (z. B. organische GenuGsauren) ist es jedoch auch moglich, diese Fraktion einer Reversosmose zu unterwerfen. Das 
resuhierende RO-Retenat ist dann zur biotechnologischen Verwertung geeignet, wahrenti das RO-Permeat zur Pektinhydrolyse 
und -extraktion eingesetzt werden kann. 



Tei^elle 1 

CharsMerisierung d*: nach Perkolatior.sextraktion gewonnenen Pektine in Abhangigkeit vom Extraktionszyklus 



Extraktions- Ausbeute an Veresterungs- Gren*viskositatszahl [Q 
zyklus Galacturonan grad |ml/g Oalacturonan] 
[%vonGesamtl |%| 

1 14 48,5 690 

2 23 52,8 735 

3 31 60,4 650 

4 25 61,6 645 

5 7 57,2 480 



